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(54) Fluoralkylfunktionelle Organopolysiloxane enthaltende Zusammensetzungen auf 
Wasser/Alkohol-Basis, Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft Fluoralkyl-funktionelle Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen auf 
Wasser/Alkohol-Basis, die dadurch gekennzeichnet sind, da8 sie Organopolysiloxane der allgemeinen Formel I 



roTSi(A)(Cr^) 2 (0R)^^ 
worin A einen Aminoalkyl-Rest. abgeleitet aus der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) fl (CH 2 ) h Sj(OR) 3 . J (CH 3 ) z 



(I). 



(ID. 



wobei 0£f<36 f g=0 tails f=0 und g=1 falls f>0, 0sh£6 und 0£zs1 sind, und B einen Flu oralkyl- Rest, abgeleitet aus 
der allgemeinen Formel III 



R 1 -Y-(CH2) 2 Si(RVOR)3-y 



(HO. 



wobei R 1 eine mono-, ofigo- oder perfluorierte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, oligo- oder 
perfluorierte Aryl-Gruppe. Y eine ChV. O- oder S-Gruppe. R a eine lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeuten und 0£y£1 ist, 
und C einen Alkyl-Rest, abgeleitet aus der aflgerneinen Formel IV 



R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 

und D ebenfalls einen Alkyl-Rest, jedoch abgeleitet aus der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR) 3 



(IV). 



(V), 



wobei R 3 in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte Oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen bedeutet, R s in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist, R in den vorangegangenen 
Formeln eine lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeutet 
und R in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist 



P*in:c-i b> Xaro* »UK» BusircccScrvkra 

? 13 7/3 4 



(Forts, nachste Seite) 



PATENTS * MAR KEN 



EP 0 846 716 A2 

und HX eine Saure darstellea wobei X ein anorganischer oder organischer Saure Rest ist und (KysH, (Kzst, a>0, 
b>0, c^O, cteO, e^O und (a+b+c«J)^2 sind. enthatten. 

Femer betrifftdie Erfindung ein Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung. 



2 



PATENTE * MARKEN 



EP 0 846 71 8 A2 



Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Fluoralkyl-funktionelle Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzung en aut Wass er /Alkohol - 
Basis, ein Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung. 

5 Organosilane der allgemeinen Formel R'-Si(R") 3 , mit R' ate fluoriertem organischen Rest und R" als Chlor- Oder 
Methoxy- bzw. Ethoxy-Rest finden vielfaltige Anwendungen, z. B. zum Aufbringen hydrophob sowie oleophob wirken- 
der Schichten auf Oberf iachen. 

Es ist bekannt, da3 01- und wasserabweisende Beschichtungen von Oberfiachen, meist Glasoberfiachen, mil Hilfe 
von Ruoralkylalkoxysilanen sowie Fluoralkylchlorsiianen hergestellt werden. Die Beschichtungen konnen bei spiels - 

10 weise zur schmutzabweisenden Ausrustung von Fiachglas verwendet werden. Die beschriebenen Verfahren basieren 
auf Sol-Gei-Prozessen, wobei zusammen mit dem Fluoraikyfsilan feinste anorganische PartiKel erzeugt und eingesetzt 
werden. Die Applikation solcher Systeme ist technisch aufwendig und verwendet meist komplexe organische Losernit- 
telgemische und Zusatzstoffe (EP-OS 0 658 525, EP-OS 0 629 673). 

Auch werden groGe Mengen organischer Losemittel zur Erzeugung von ol- und wasserabweisenden Beschichtun- 

15 gen eingesetzt. so ist betspielsweise ausder US 5 424 130 ein Ethanol-Gehalt von 52 Gew.-% bekannt. 

Bei den beschriebenen Verfahren wirken sich einerseits die komptizierten Applikationsverfahren und andererseits 
die Verwendung organischer Losemittel negativ aus. Als LOsemittel werden bei einigen Verfahren sogar okoiogisch 
sehr problematische Stoffe. wie chlorierte Kohlenwasserstoffe oder Fluorkohlenwasserstoffe. in erheblicher Konzentra- 
tion eingesetzt (EP-OS 0 491 251. EP-OS 0 493 747). 

20 Es bestand daher die Aufgabe, silanbasierende Systeme zu entwickeln, welche in einem waBrigen System loslich 
sind und mitdenen man in einem einfach auszufuhrenden Impragnierverfahren eine gleichzeitig hydrophobe wie auch 
oleophobe Beschichtung auf Substraten erzeugen kann. Ein besonderes Anliegen der voriiegenden Erf indung war es, 
solche Systeme fur eine vereinfachte Behandlung von Substraten, wie beispielsweise Glas - z. B. Glasfasern, Fullstoffe 
und Pigmente, MetaDe, Kunststoff, Textirfasern • elnschlieBflch Baumwolle, Holz, Papier, Minaralfasern sowie minerall- 

25 sche Baustoffe - z. B. Kalksandstein, Beton, Ziegel oder Keramik, bereitzustellen. 

Die gestellte Aufgabe wird erf indungsgemaB entsprechend den Angaben der Patentanspruche geidst. 
Qberraschenderweise wurde gefunden, da 6 Cokondensate aus Aminoalkylalkoxysilanen und Fluoralkylaltoxysila- 
nen unter Zusatz von Sauren wasserlosliche Substanzen bilden und solche Losungen - nachfblgend auch kurz Zusam- 
mensetzungen genannt - sich in hervorragender Weise zur gleichzeiiigen hydrophoben wie audi oleophoben 

30 Ausrustung eingangs beschriebener Substrate eignen Solche Organopolysiloxan-hartige Zusammensetzungen auf 
Wasser/Alkohol-Basis, welche Si-gebundene Ruoralkyl-Funktionen enthalten, sind dann als homogene, Ware und uber 
mehrere Wochen stabile Losungen zuganglich, wenn man a Mole wasserlGslicher Aminosflane der allgemeinen Formel 
II und b Mole Fluoralkyl-funktioneller Organosilane der allgemeinen Formel III und gegebenenfalls c sowie gegebenen- 
falls d Mole nicht wasserloslicher Organosilane der allgemeinen Formeln IV sowie V in einem molaren Verhaltnis 

36 Ms [a/(b+c+d)] £ 0,1 mit a>0, b>0, c£0, d^O mischt, das Organosilangemisch mit Wasser oder einem Wasser/Saure- 
Gemisch und/oder einem Wasser-/5aure/Alkohol-Gemisch vermischt. wobei man die Sauremenge geeigneterweise so 
wahlt, da(3 die Reaktionsmischung einen pH-Wert im Bereich von 1 bis 8 aufweist. Geeigneterweise stellt man nach 
einer Reaktionszeit von 0,5 bis 24 Stunden, vorzugsweise 1 bis 12 Sunden, besonders vorzugsweise nach 2 bis 6 Stun- 
den, die Wirkstoffkonzentration durch Zugabe von Alkohol oder Wasser oder einem Alkohol/Wasser-Gemisch ein. So 

w hergesteJIte Organosilanpolykondensate besitzen nach chemischer Plausibil itat die in FormeJ I (6iehe urrten) wiederge- 
gebene Naherungsstoiktur. Eine vollstandige StrukturaufWarung mit gangigen Methoden der Polymeranalytik getingt 
aufgrund der sehr hohen Reaktivitat der organofunktioneflen Siloxane nicht, so ist auch ein geringer Anteil an Hydroxy- 
gruppen an Stefle der Si-gebundenen Altaxygruppen in Verbindungen gemal3 Formel I nicht auszuschJieBen. Geeig- 
neterweise betragt der Gehalt an Fluoralkylgruppen-enlhaltenden Organopolysiloxanen als Wirkstoff in der 

45 erfindungsgema&en Zusammensetzung 0,005 bis 85 Gew.-%, vorzugsweise 0,01 bis 10 Gew.-%. besonders vorzugs- 
weise 0,5 bis 2 Gew.-%, wobei der Gehalt an f reiem Alkohol - d. h. der Alkohol-Anteil, der in der Zusammensetzung als 
Medium enthalten ist - vorzugsweise 3 bis 50 Gew.-%, besonders vorzugsweise mehr ats 5 Gew.-% bis 50 Gew.-%, 
betragt. 

Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist daher eine Fluoralkyl-funktionelle Organopolysiloxan-haltige 
60 Zusammensetzung auf Wasser/Alkohol-Basis, die dadurch gekennzeichnet ist, da8 sie Organopolysiloxane der allge- 
meinen Formel I 

TOtSitAKCHaMORJ^O]^ (I). 
55 worin A einen Aminoalkyl-Rest abgeleitet aus der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) 1 (NH) g (CH 2 ) h Si(OR) 3 . 2 (CHs) z (II), 
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wobei 0<3<£, g=0 fafls f=0 und g=i falls f>0, 0£h«s6 und (Kz<n sind, 
und B einen Fluoralkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Forme! Ill 

R^Y^CHdzSiCR^ytOR^.y (III). 

wobei R 1 eine mono-, oligo- Oder pert luorierte Alkyl-Gruppe mit i bis 9 C-Atomen oder eine mono-, oligo- Oder 
perfluorierte Aryl-Gruppe, Y eine CH 2 -. O- oder S-Gruppe, R 2 eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeuten und Q£y£l ist 
und C einen Alkyl-Rest. abgeleitet aus der allgemeinen Formel IV 

R 3 -Si(CH3)(OR)2 (IV), 

und D ebenfalls einen Alkyl-Rest, jedoch abgeleitet aus der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR)3 (V), 

wobei R 3 in den vorangegangenen Formeln eine lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen bedeutet, R 3 in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist. R in den vorangegangenen 
Formeln eine Bneare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeutet 
und R in den vorangegangenen Formeln jeweiis gleich oder verschieden ist 
und HX eine Saure darstelit. wobei X ein anorganischer oder organischer Saure-Rest ist. 
wie z. B. Chlorid, Nitrat, Format oder Acetat, 

und CKys 1 , 0£Z£1 , a>0, b>0, c^O, d^O, e^O und {a+b+c+d)22 , vorzugswelse (a+b+c-i-d)24 , sind, 
enthalt. 

Geeigneterweise enthalt die erfindungsgemaBe Zusammensetzung eine einwertige anorganische und/oder orga- 
nische Saure und/oder deren Folgeprodukte, wobei die Zusammensetzung vorzugswelse einen pH-Wert zwischen 1 
und 8, besonders vorzugswelse einen pH-Wert zwischen 1 und 6, ganz besonders vorzugswelse einen pH-Wert zwi- 
schen 1 und 5, besitzt Unter dem Begriff Folgeprodukte sollen an dieser Stelle Verbindungen wie Alkalihalogenide. ins- 
besondere Natrium- oder Kaliumchlorid. Alkaliacetate, Alkalifbrmiate, Alkalinitrate. oder Verbindungen der 
Aminogruppierungen in den Organopolysiloxanen mit anorganischen oder organischen Saure- Resten, wie sie der all- 
gemeinen Formel I zu entnehmen sind, verstanden werden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch eine Fluoralkyl-funktionelle Organopolysiloxan-haltige 
Zusammensetzung auf Wasser/Alkohol-Basis, die erhaitlich istdurch 

Mischen wasserfoslicher Organosilane der allgemeinen Formel II 

H 2 N<CH 2 ) t (NH) g (CH 2 ) h - Si (CH 3 ) Z (OR) 3 z (II), 

worin Osfefi, g=0 falls f=0 und g=1 fells f>1 , 0sh£6, Oszsl und R eine lineare, verzweigte oder cyclische 
Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder Aryl-Gruppe sind. 
mit Fluoralkyl-funktionellen Organosilanen der allgemeinen Formel III 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR> 3 . y (III), 

worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, oligo- 
oder perfluorierte Aryl-Gruppe, Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppe, R 2 eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe 
mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen und Osy^l ist, 
und gegebenenfalls Organosilane der allgemeinen Formel IV 

R 3 -Si(CH3)(OR)2 (IV). 

und/oder Organosilane der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR) 3 (V), 

worin R 3 hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen bedeutet R 3 hier und in der vorangegangenen Formel jeweils gleich oder verschieden ist R hier 
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und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte Oder cydische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 3 C-Atomen 
Oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R jeweils gleich Oder verschieden 1st. 

- in dem molaren Verhaltnis M = [a/(b+c+d)]s 0.1 mil a>0. b>0, c*0. cteO, 

wobei a die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaft Formel II, b die Summe der Molzahlen der Organo- 
silane gemaB Formel III sowie gegebenenlalls c die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaG Formel IV 
sowie d gegebenenfalls die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaG Formel V sind, 

- Versetzen des Gemisches mh Wasser oder einem Wasser/Sa.ure-Gemisch und/oder einem Wasser/Saure/Alkohol- 
Gemisch und 

Einstellen des pH-Wertes der Reaklionsmischung auf einen Wert zwisdien 1 und 8. 

Gegenstand der vorliegenden Erlindung ist ferner ein Verfahren zur Herstellung einer Fluoralkyl-funktionellen 
Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzung, das dadurch gekennzeichnet ist, 
daf5 man 

- a Mol wasseriosliche Organosilane der allgemeinen Formel II. 

b Mol Organosilane der allgemeinen Formel II! sowie gegebenenfalls 
c Mol Organosilane der allgemeinen Forme In IV und/oder gegebenenfalls 
d Mol Organosilane der allgemeinen Formel V 

- in dem molaren Verhaltnis 0, 1 £ [a/(b+c+d)| mit a>0, b>0. teO, <teO miscrrt, 

- das Organosilangemisch mit Wasser oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Wasser/Saure/Alkohol- 
Gemisch vermischt, wobei man die Sauremenge so wahlt daG die Reaktionsmischung einen pH-Wert im Bereich 
von 1 bis 8 auiweist, 

- und nach einer Reaktionszeit von 0.5 bis 24 Stunden die Wirkstoffkonzentration durch Zugabe von Alkohol Oder 
Wasser oder einem Wasser/Aikohol-Gemisch einstellt. 

Im allgemeinen fuhrt man das erf indungsgemaGe Verfahren wie folgt aus: 

Zunachst kann man die einzuset2enden Alkoxysilane gemdG der allgemeinen Formeln II und III mischen, gegebe- 
nenfalls kann man zusatzlich auch Alkoxysilane der allgemeinen Formeln IV und/oder V einsetzen. AnschlieBend kann 
man das Gemisch mit Wasser einer Cokondensation unterziehen, danach Saure oder ein Alkohol/Saure-Gemisch hin- 
zugeben, wobei die Sauremenge geeigneterweise so gewahlt wird, daR in der Reaktionsmischung ein pH-Wert zwi- 
schen 1 und 8 resultiert und die Alkoholmenge so gewahlt wird, daR die Viskositat der resultierenden 
Reaktionsmischung einen Wert von 50 000 mPa« s nicht Oberschraitet. Das Uberschreiten der Viskositatsgrenze fOhrt 
im allgemeinen nicht zu EinschrSnkungen der prinzipiellen Wirksamkeit der beschriebenen Organopolysiloxanlosun- 
gen, kann jedoch verfahrenstechnische Probleme zur Folge haben. So hergestellte Produkte sind in der Regel wasser- 
iosliche, in konzentrierter Formvorliegende, Fluoralkylgruppen-enthaltende Organopolysiloxanlosungen. 

Alternativ kann man ein Cokondensat auch direkt durch Eintrag der Alkoxysilanmischung in ein Wasser/Saure- 
oder ein Wasser/Alkohol/Saure-Gemisch und Umsetzung der Komponenten erhalten. Sollte es erforderlich sein, den 
pH-Wert nachtraglich auf einen Wert zwischen 1 und 8 einzustellen, so ist eine einbasige Saure besonders geeignet. 
Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen weisen vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 1 und 8, besonders vor- 
zugsweise einen pH-Wert zwischen 1 und 6, ganz besonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 1 und 5, auf. 
Geeigneterweise enthalten diase eine einwertige anorganische und/oder organische Saure und/oder deren Folgepro- 
dukte. Unter Folgaprodukten versteht man hier Verbindungan wie Alkalihaloganide, insbesondera Natrium- oder Kali- 
umchlorid, Alkali acetate, Alkalifbrmiate, Alkalinitrate Oder Verbindungen der Aminogruppierungen in den 
Organopolysiioxanen mit anorganischen Oder organischen Saure-Resten, wie sieder allgemeinen Formel I zu entneh- 
men sind 

Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen sind im wesentlichen frei von bedenklichen organischen losemitteln. 
enthalten aber begrenzte Mengen an Alkoholen. insbesondere Methanol und/oder Ethanol. 

Das Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Zusammensetzungen kann, wie nachfolgend im einzelnen 
beschrieben, durchgefuhrtwerden. 

Vorzugsweise werden beim erfindungsgemaBen Verfahren zunachst wasseriosliche Organosilane der allgemeinen 
Formel II mit nicht wasserlosiichen Organosilanen der allgemeinen FormeJn III gegebenenfalls mit solchen der allge- 
meinen Formeln IV und/oder V gemischt. Insbesondere setzt man folgende Organosilane erfindungsgemaB ein: 
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- Fur Organosilane der allgemeinen Formel II bevorzugt man Aminopropyrtriethoxysilan oder Aminopropyltrime- 
ihoxysilan oder Aminopropylmethyldiethoxysilan Oder Arninopaw'niettiyldrnetriQxysilan Oder deren Gemische. 

- Fur Fluoralkyl -funktionelle Organosilane der allgemeinen Forme! Ill bevorzugt man solche Verbindungen, die 
CF 3 (CF 2 ) 7 -. CF 3 (C 5 H4)-. C 5 F 5 - oder R f CH 2 CH 2 (C=0)- mit R f = C n F 2n+n und n = 2 bis 1 8 als Gruppe R 1 enthalten, 
so wie sie beispielsweise aus der noch nicht verofferrtiichten deutschen Patentanmeldung mil der Nr. 196 44 561 .2 
hervorgehen. Besonders bevorzugt sind Tridecafluor-i,i,2,2-tetrahydrooctyl-i-trimelhoxysilan oder Tridecafluor- 
1.1 ,2,2-tetrahydrooctyl-i-triethoxysilan oder entsprechende Gemische. 

- Fur Organosilane der allgemeinen Formel IV bevorzugt man Dimethyldimethoxysilan, Dimethyldiethoxysilan, Pro- 
pylmethyldimethoxysilan oder Propylmethyldiethoxysilan oder deren Gemische. 

- Fur Organosilane der allgemeinen Formel V bevorzugt man PropyltrtmeUioxysilan, Propyftriethoxysilan, Isobutyltri- 
methoxysilan oder Isobutyltriethoxysilan, OKtyitrimethoxysilan oder Oktyltriethoxysilan oder deren Gemische. 

Geeigneterweise genugt das molare Verhaitnis der hier eingesetzten Organosilane der Beziehjng 
0,i*[a/(b4C+d)] . vorzugsweise 0.5^[a/(t>tc+d)]^6000 . besonders vorzugsweise is[a/(b+c+d)]£3 

AnschlieGend wird das Reaktionsgemisch einer Cokondensationsreaktion vorzugsweise mit 0,5 bis 30 Mole Was- 
ser pro Mol Organosilan unterzogen. Besonders vorzugsweise verwendet man 0.5 bis 20 Mole Wasser; ganz beson- 
ders bevorzugt is* der Einsatz von i bis 5 Mole Wasser pro Mol der eingesetzten Si lane. 

Im AnschluG wird geeigneterweise mit Saure. einem Alkohol/Saure- oder einem Alkohol/WasserASaure-Gemisch 
behandelt. Vorzugsweise verwendet man dabei Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropanol, n-Butanol, i-Butanol, t-Buta- 
nol oder 2-Methoxyethanol als AltohoL 

Die Dosierung erfolgt bevorzugt portionsweise mit zeitlichen Unterbrechungen. Man kann den Vorgang der Dosie- 
rung aber auch kontinuierlich mit zeitlichen Unterbrechungen durchfuhren oder die diskontinuierliche und kontinuierli- 
che Vorgehensweise der Dosierung miteinander in geeigneter Weise kombinieren. 

Geeigneterweise wird der pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8, vorzugsweise auf 
einen Wert zwischen 1 und 6. besonders vorzugsweise auf einen Wert zwischen 1 und 5. eingestellt Als Saurekompo- 
nente wird im allgemeinen eine anorganische oder organische Sflure, vorzugsweise eine einbasige Sfture, besonders 
vorzugsweise SalpetersSure oder Salzsaure oder Essigsaure Oder Ameisensaure oder Gemische der vorgenannten 
Sauren, eingesetrt 

Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Temperaturbereich 2wischen 0 und 100 °C, vorzugsweise in einem 
Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C und besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 "O, durchgefuhrt Geeig- 
neterweise erfolgt die Umsetzung unter Ruhrert 

Manchmai konnen wahrend oder nachder Umsetzung Triibungen oder Ausfailungen auftreten. Urn ein Mares Pro- 
dukt zu erhalten, wird geeigneterweise das erhartene Produkt vor der Einstellung der gewOnschten Konzentration sowie 
des pH-Wertes durch Sedimentation und/oder Filtration nachgereirdgt. Die Filtration sowie die Enttemung des Sedi- 
ments konnen beispielsweise Qber eine Drucknutsche, einen Separator, einen Dekanter oder ahnliche Apparate erfoi- 
gen. 

Nach dem erfindungsgernafcen Verfahren hergestellte Produkte sind stabile und in der Regel Ware USsungen. Die 
erfindungsgemaften Organopolysiioxan-haltigen Zusammensetzungen lassen sich mit Wasser und/oder Alkohol in 
jedem Verhaitnis verdunnen und sind im wesentlichen frei von bedenklichen organischen LCsemitteln sowie Tensiden 
als Emulgatoren. 

Die Verwendung der erfindungsgemafien bzw. erfindungsgemaB hergestellten Zusammensetzungen erfolgt mit 
deutlichen Vorteilen gegenuber eingangs beschriebenen Produkten. Bei Anwendung der erfindungsgemaBen 
Zusammensetzung kann man in einfachar und hervorragender Weise zugleich eine hydrophobierende, oleophobie- 
rende, schmutz- sowie farbabweisende Wirkung auf den unterschiedlichsten Substratoberflachen. insbesondere auf 
Glas - z. B. Flachgias, Glasfasern. Glasperlen, Fullstoffen und Pigmenten, Metallen, Kunststoffen, Lacken und Farben, 
Textilfasern - einschlieGlich Baumwolle, Holz, Papier, Minaralfasern sowie mineralischen Baustoffen - z. B. Kaiksand- 
stein, Beton, Ziegel Oder Keramik, erzielen. Daruber hinaus konnen die eifindungsgemaBen ZusammenseUungen 
auch als Trennmittel, als Vemetzer, als Haftvermittler, insbesondere fur Fluorpolymere, wie z. B. Teflon oder auf Fluor- 
polymeren basierenden Lacken, sowie als Zusatzstoffe fur Farben und Lacke Verwendung f inden. 

Gegenstand der vorliegenden Ertindung 1st daher auch die Verwendung der ertindungsgema&en Fluoralkyl-funk- 
tionellen, Organopolysiloxan-haJtigen Zusammensetzungen auf Wasser/Alkohol- Basis fur die gleichzeitige Hydropho- 
bierung und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabweisenden Ausrustung von Oberflachen, von Metallen, von 
Kunststoffen, von mineralischen Baustoffen. fur den Schutz von Bauten und Fassaden, fur die Beschichtung von Glas- 
fasern. for die Silanisierung von Fullstoffen und Pigmenten, fur die Verbesserung der rheoiogischen Eigenschaften von 
Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbab- 
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weisenden AusrOstung von Textilien, Leder, ZelMose- und Starkeprodukten sowie als Trennmittel, ate VerneUer, als 
Hattvermittler sowie als Zusatzstoffe f Or Farben und Lacke. 

Die Erfindung wind durch die folgenden Beispiele nailer eriautert: 

jgjapjejfl 

Beaktionsapparatijr fur a lie nachfoloenden Beisoiele einschiieBlich Veroleichsbeisoie): 

Laborruhrkesselreaktor mil 2 I Inhall temperierbar. Innentemperaturmessung, Flussigkeitsdosiereinrichtung. 
Destillationsbrucke mit Kopftemperaturmessung, Produktkuhler, Destillatvorlagebehalter; Labordrucknutsche (2 I 
Inhalt). 

Pie in den erfi ndunasaemaBen Beisoielen 1 und 2 aewonnenen Produkte haben tolaende Eiqenschaften qemeinsam: 

Das Produkt ist War und in jedem Verhaltnis mit Wasser mischbar. 
Leoende der Abkurzunoen: 

DYNASYLAN® 1203. AMEO. » 3-Aminopropyltriethoxysilan. 

VPS 8161 a Tridecafiuor-l .1 ,2,2 tetrahydrooctyl 1 -trimethoxysilan 

VPS 8261 » Tridecaf luor-i . 1 . 2,2-tetrahydrooctyl- 1 -triethoxysflan 

Beispiel 1 

Her5telluna eines wasserloslichen Cohvdrolvsates aus DYNASYLAN® 1203 und VPS 8161 im molaren Verhaltnis 1 :1 

In der oben beschriebenen Apparatur mit einem 250 ml Ruhrreaktor werden 44,2 g DYNASYLAN 1203 und 93,4 g 
VPS 8161 vorgelegt H.4 g Wasser werden uber die Dosiervorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 
20 °C auf 30 *C. Das Reaktionsgemisch wird 3 Stunden bei 55 bis 60 °C geriihrt. Anschliefcend wird das Reaktionsge- 
misch auf ca. 30 °C abgekuhlt und innerhalb von ca. 10 Minuten werden 1 1 ( 9 g Ameisensaure (85 Gew -% in Wasser) 
zugegeben. Die Temperatur steigt dabei auf ca 40 bis 50 °C an. Dieses Kbnzentrat ist in jedem Verhaltnis mit Wasser 
mischbar 

Beispiel 2: 

Herstelluna eines wasserlftslichen Cohvdrolvsates aus DYNASYLAN® 1 203 und VPS 8281 im molaren Verhaltnis 1 :1 

In der oben beschriebenen Apparatur mit einem 250 ml Ruhrreaktor werden 44,2 g DYNASYLAN 1203 und 102 g 
VPS 8261 vorgelegt. 14,4 g Wasser werden uber die Dosieivorrichtung zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei von 
20 D C auf 30 °C. Das Reaktionsgemisch wird 3 Stunden bei 55 °C bis 60 °C geruhrt. Anschlieflend wird das Reakti- 
onsgemisch auf ca. 30 °C abgekuhlt. Innerhalb von ca 1 0 Minuten werden 1 1,9 g Ameisensaure (85 Gew -% in Was- 
ser) zugegeben. Die Temperatur steigt hierbei auf ca 40 bis 50 °C an. Dieses Konzentrat ist in jedem Verhaltnis mit 
Wasser mischbar. Das Produkt ist visKos. Durch Zugabe von Alkoholen (Methanol, Ethanol) kann die Viskositat deutlich 
gesenkt werden. 

Beispiel 3: 

Behandluno von mineralischen Oberflachan mit dam Produkt aus Beispiel 1 

Ziegel-. Kalksand- und Betonsteine wufden in Ouader mit einer Kantenlange von ca 5 cm geschnirten und ca. 5 
Minuten in die waftrige, erfindungsgema6e ZusammenseUung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 
daB eine 0,5Gew.-% Losung, bezogen auf das eingeseizte Fluoralkylalkoxysilan. resuttiert) getaucht Nach Trocknung 
der Steine bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 *C dringt auf die Oberflache der Steine aufgetra- 
genes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, ThermoQI -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nicht mehr in die 
Oberflache der Baustoffe ein. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben 
dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen 
Hydro- und OJeophcbierung von mineralischen Baustoffen 
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Beispiel 3a: 

Behandluna v o n mineralischen Oberflachen mil dem ProduM aus Beispiel 1 

Ziegel-, Kalksand- und Betonsleine wurden in Quader mil einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca. 5 
Minuten in die waGrige, erfindungsgemaGe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 
daG eine 10 Qew.-% LOsung, bezogen aul das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung 
der Steine bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Steine aufgetra- 
genes Wasser sowie auch Ol (MineralOl. Thermool -Marlotherm S » Tritoluol- Oder auch Siliconol) nicht mehr in die 
Oberf lache der Baustoffe ein. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben 
dringen die genannten Fliissigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen 
Hydro- und Oleophobierung von mineralischen Baustoffen. 

Beispiel 3b: 

Behandiuno vnn mineralisc hen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Ziegel-. Kalksand- und Betonsleine wurden in Quader mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca 5 
Minuten in die waGrige, erfindungsgemaGe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 
daG eine 0.01 Gew.-% LOsung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resurtiert) getaucht. Nach Trock- 
nung der Steine bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Steine auf- 
getragenes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nicht mehr in 
die Oberflache der Baustoffe ein. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Pro- 
ben dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen 
Hydro- und Oleophobierung von mineralischen Baustoffen. 

Beispiel 3c: 

Behandluna von mineralischen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Ziegel-, Kalksand- und Betonsteine wurden in Quader mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca 5 
Minuten in die waGrige, erfindungsgemaGe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 
daG eine 0,005 Gew -% LOsung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht Nach Trock- 
nung der Steine bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Steine auf- 
getragenes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) nach einigen 
Minuten in die Oberflache der Baustoffe ein. Ein Abperleffekt for die genannten Flussigkeiten ist zwar noch vorhanden, 
jedoch nur von kurzer Dauer. Bei unbehandelten Proben dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache 
ein. Das Produkt eignet sich damit eingeschrankt zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von mineralischen 
Baustoffen. 

Beispiel 3d: (Verglelchsbelsplel) 

Behandluna von mineralischen Oberflachen mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Ziegel-, Kalksand- und Betonsteine wurden in Quader mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca. 5 
Minuten in die waGrige, erfindungsgemaBe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdOnnt, 
daG eine 0,001 Gew.-% LOsung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trock- 
nung der Steine bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 1 20 °C dringt auf die Oberflache der Steine auf- 
getragenes Wasser sowie auch Ol (MineralOI. ThermoOl -Marlotherm S » Tritoluol- oder auch Siliconol) in die 
Oberflache der Baustoffe ein Ein Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten wind nicht mehr beobachtet. Bei unbe- 
handelten Proben dringen die genannten Flussigkeiten ebenfalls sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich 
damit nicht zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von mineralischen Baustoffen. 

Beispiel 4: 

Behandluna von Baumwolle mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Baumwolle wurde in Quadrate mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca. 5 Minuten in die waGrige, 



8 



PATENTE * MARKEN 



EP0 848 716A2 



erfindungsgemaBe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdvnnl da6 eine 0.5 Gew.-% 
Losung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht Nach Trocknung der Stoffstucke bei 
Raumtemperatur Oder im Trockenschrank bei ca. 1 20 *C dringt auf die Oberflache der Stoff stucke aufgetragenes Was- 
ser sowie auch Ol (Minerals!, Thermoai - Marlotherm S = Tritoluol- Oder auch SiliconOl) nichrt mehr in die Oberflache der 
5 StoffstQcke ein. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben dringen die 
genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkl eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und Oleo- 
phobierung von Baumwolle. 

Beispiel 5: 

10 

Behandluno von Holz mit dem Produkt aus Beispiet 1 

Eine ca 0,5 cm starke Holzplatte wurde in Rechtecke mit einer Kantenlange von ca. 3x5 cm geschnitten uixJ ca. 5 
Minuten in die waBrige, erfindungsgemaBe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 

is da(3 eine 0,5 Gew.-% Losung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resurtiert) getaucht. Nach Trocknung 
der HolzstOcke bei Raumtemperatur Oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C dringt auf die Oberflache der Holz stucke 
aufgetragenes Wasser sowie auch Ol (Mineralol. ThermoOl -Marlotherm S = Tritoluol- Oder auch Silicone!) nicht mehr 
in die Oberflache der Holzstucke ein. Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bet unbehandelten 
Proben dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzei- 

20 tigen Hydro- und Oleophobierung von Holz. 

Beispiel 6: 

Behandluno von Papier mit dem Produkt aus Beispiel 1 

25 

Papiertaschentucher wurden in Stucke mit einer Kantenlange von ca. 5 cm geschnitten und ca. 5 Minuten in die 
waBrige, erfindungsgemaBe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, daB eine 0.5 
Gew.-% losung. bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung der Papiers- 
tucke bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca. 1 20 °C dringt auf die Oberflache der Papierstucke aufgetra- 
30 genes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, ThermoCI -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch SiliconOl) nicht mehr in die 
Oberflache der Papierstucke ein Der Abperleffekt fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut Bei unbehandelten Pro- 
ben dringen die genannten Flussigkeiten sofort in die Oberflache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen 
Hydro- und Oleophobierung von Papier 

36 Beispiel 7: 

Behandluna von Gfas mit dem Produkt aus Beispiel 1 

Giasscheiben mit einer Kantenlange von ca. 10x20 cm wurden ca. 5 Minuten in die waBrige, erfindungsgemaBe 
40 Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt daB eine 0,5 Gew.-% Losung, bezogen auf das 
eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Abtropfen und Trocknung der Giasscheiben bei Raumtem- 
peratur oder im Trockenschrank bei ca. 120 °C perlt auf die Oberflache der Giasscheiben aufgetragenes Wasser sowie 
auch Ol (Mineralol, Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch SiliconOl) deutlich ab. Der Randwinkel fur die 
genannten Flussigkeiten ist > 90 °. Bei unbehandelten Proben ist der Randwinkel deutlich kleiner als 90 •. Das Produkt 
45 hinterlaBt auf der Glasscheibe einen Film und eignet sich zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von Glas. 

Beispiel 8: 

Behandluno von Meta lloberflachen mit dem Produkt aus Beisoiel 1 

50 

Ca 1 mm starke, sandgestrahlte StahlpJatten sowie Al-Fblie mit einer Kantenlange von ca. 10x20 cm wurden ca. 
5 Minuten in die waBrige, erfindungsgemaBe Zusammensetzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdunnt, 
daft eine 0.5 Gew.-% Losung. bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Abtropfen 
und Trocknung der Stahistucke bei Raumtemperatur oder im Trockenschrank bei ca 120 *C perlt auf die Oberflache 
55 der Stahistucke aufgetragenes Wasser sowie auch Ol (Mineraiei. *Riermodl -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Sili- 
oonOI) deutlich ab. Das Produkt erzeugt einen Film auf der Metallobert lache. Die visueD beurteilten Randwinkel sind bei 
den behandelten Metallproben deutlich hoher als bei nicht behanderten. Das Produkl eignet sich damit zur gleichzeiti- 
gen Hydro- und Oleophobierung von Metalloberflachen. Lagerung beschichteter und unbeschichteter Stahlpiatten in 
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waBriger HCI-Losung zeigt eine deutGch geringere Kbrrosion bei den mil wSBriger Fluoralkyisilanlosung aus Beispiel 1 
(in einer Weise mi! Wasser verdunnt dafl eine 0,5 Gew.-% Ldsung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralkylalkoxysilan, 
resultiert) beschichteten Stahlplatten. 

Beispiel 9: 

Behandluna von Leder mitdem Produkt aus Beispiel 1 

Saugfahiges Leder (Fenster leder) wurde ca. 5 Mi nut en in die waGrige. erfindungsgemaGe Zusammensetzung aus 
Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdiinnt. da 3 eine 0,5 Gew. -% Ldsung, bezogen auf das eingesetzte Fluoralky- 
lalkoxysilan, resultiert) getaucht. Nach Trocknung der Lederstucke bei Raumtemperatur oder im Trockensch rank bei ca. 
120 9 C dringt auf die Oberfiache der Lederstucke aufgetragenes Wasser sowie auch Ol (Mineralol, Thermool -Mar- 
lotherm S - Tritoluoh oder auch Silicanol) nicht mehr in die Oberfiache der Lederstucke ein. Der Abperleffekt fur die 
genannten Flussigkeiten is! sehr gut. Bei unbehandelten Proben dringen die genannten Flussigkeiten sofbrt in die 
Oberfiache ein. Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von Leder. 

Beispiel 10: 

BehandlurtQ von Kunststoffoberfiachen mit dem Produkt aus Beispiel i 

Ca. 1 mm starke MMA-Kunststoffplatten wurden ca. 5 Minuten in die waGrige, erfindungsgemaGe Zusammen- 
setzung aus Beispiel 1 (in einer Weise mit Wasser verdiinnt, daB eine 0,5 Gew.-% Ldsung, bezogen auf das einge- 
setzte Fluoralkylalkoxysilan. resultiert) getaucht Nach Abtropfen und Trocknung der Kunstotfplattchen bei 
Raumtemperatur oder im Trockenschrank be! ca. 90 °C perlt auf die Oberfiache der Kunststoffstucke aufgetragenes 
Wasser sowie auch Ol (Mineralol , Thermool -Marlotherm S = Tritoluol- oder auch Siliconol) deuUich ab. Der Abperleffekt 
fur die genannten Flussigkeiten ist sehr gut. Bei unbehandelten Proben ist der Randwinkel wesentlich geringer (visuelle 
Beurteilung). Das Produkt eignet sich damit zur gleichzeitigen Hydro- und Oleophobierung von Kunststoffoberflachen. 

PatentansprOche 

1. Fluoralkyl.funktionelle Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzung auf Wasser/Alkohol-Basis, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusammensetzung Organopolysiloxane der allgemeinen Formel I 

ROfSi'AKCH^OR^OySi^^^ (I), 

worin A einen Aminoaikyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel II 

H 2 N(CH 2 ) f (NH) g (CH 2 ) h Si(OR)3. z CCH 3 ) 2 (II), 

wobei 0£fe6, g=0 falls f=0 und g=t falls f>0. 0<:h<:6 und Oszsi sind, 
und B einen Fluoralkyl-Rest, abgeleitet aus der allgemeinen Formel III 

R 1 -Y-(CH a ) 2 SKR 2 } y (OR) 8 . y (III), 

wobei R 1 sine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyt-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, oligo- 
oder perfluorierte Aryl-Gruppe, Y eine CH 2 -, O- oder S-Gruppa, R 2 eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gaippe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeuten und 0£ys1 ist, 
und C einen Alkyl-Rest abgeleitet aus der allgemeinen Formel IV 

R 3 -Si(CH3)(OR) 2 (IV), 

und D ebenfalls einen Alkyl-Rest, jedoch abgeleitet aus der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR) a (V), 

wobei R 3 in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 
8 C-Atomen bedeutet, R 3 in den vorangegangenen Formeln jeweiis gleich oder verschieden ist 
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R in den vorangegangenen Formeln eine lineare, verzweigte Oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R in den vorangegangenen Formeln jeweils gleich oder verschieden ist 
und HX eine Satire darstellen, wobei X ein anorganischer oder organischer Saure-Rest ist, 
und OSySl , 0£zi1, a>0, b>0, ckO, diO, e^O und (a+b+c+d)2>2 sind, 
5 enthalt. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet 

da8 diese einen pH-Wert zwischen i und 8 besitzt 

10 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

daS diese eine einwertige anorganische und/oder organische Saure und/oder deren Folgeprodukte enthalt 

1£ 4. Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadunch gekennzeichnet 

daft der freie Alkohol-Gehalt in der Zusammensetzung 3 bis 50 Gew -% betragt 

5. Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4. 
20 dadurch gekennzeichnet, 

daG bei Anwendung der Zusammensetzung eine hydrophobierende und oleophobierende Wirkung erzielt wird. 

6. Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

its da& der Gehalt an Fluoralkyi-funktionellen Wirkstoffen in der Zusammensetzung 0,005 bis 85 Gew.-% betragt 

7. Zusammensetzungen nach mindestens einem der Ansprtiche 1 bis 6, erhaltlich durch 

Mischen wasserloslicher Organosilane der allgemeinen Form el II 

30 

H 2 N(CH 2 ) r (NH} g (CH 2 ) h . Si (CH^ (OR)^ (II), 

worin 0^6, g=0 falls f-0 und g=1 falls f >1 , Osh<36, 0£z*1 und 
R eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder Aryl-Gruppe sind, 
36 mit Fluoralkyi-funktionellen Organosilanen der allgemeinen Formel III 

R 1 -Y-(CH 2 ) 2 Si(R 2 ) y (OR) 3 . y (III), 

worin R 1 eine mono-, oligo- oder perfluorierte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eina mono-, 
40 oligo- oder perfluorierte Aryl-Gruppe, Y eine CH 2 -, O- Oder S-Gruppe, R 2 eine lineare, verzweigte oder cycli- 

sche Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine lineare, verzweigte Oder cyclische 
Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe darstellen und fKysi ist, 
und gegebenenfalls Organosilane der allgemeinen Formel IV 

<5 R 3 -Si(CH 3 )(OR) 2 (IV). 

und/oder Organosilane der allgemeinen Formel V 

R 3 -Si(OR} 3 (V), 

50 

worin R 3 hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 
bis 8 C-Atomen bedeutet, R 3 hier und in der vorangegangenen Formel jeweils gleich oder verschieden ist, R 
hier und in der vorangegangenen Formel eine lineare, verzweigte oder cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C- 
Atomen oder eine Aryl-Gruppe bedeutet und R jeweils gleich oder verschieden ist, 

55 

in dem molaren Verhaltnis M = [a/(b+c+d)]2 0,1 mit a>0, b>0, cSO, d^O, 

wobei a die Sumrne der Molzahlen der Organosilane gemaB Formel II, b die Summe der Molzahlen der Orga- 
nosilane gemaG Formel III sowie gegebenenfalls c die Summe der Molzahlen der Organosilane gemaS Formel 
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IV sowie d gegebenenfalls die Summe der Moizahlen der Organosilane gemaB For mel V sind, 

- Versetzen des Gemisches mit Wasser Oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Was- 
ser/Saure/AJkohol-Gemisch und 

- Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8. 

8. Verfahren zur Hersteilung einer Fluoralkyl-funktionellen Organopolysiloxanhaltigen Zusammensetzung nach min- 
destens einem der Anspruche 1 bis 7. 

dadurch gekennzeichnet, 
daft man 

- a Mol wasserldsliche Organosilane der allgemeinen Forme! II, 

b Mol Organosilane der allgemeinen Formel III sowie gegebenenfalls 
c Mol Organosilane der allgemeinen Formeln IV und/oder gegebenenfalls 
d Mol Organosilane der allgemeinen Formel V 

- in dem molaren Verhaltnis 0.1 s[a/(b+c+d)] mit a>0. b>0. c*Q. d*0 mischt, 

- das Organosilangemisch mit Wasser oder einem Wasser/Saure-Gemisch und/oder einem Was- 
ser/Saure/Al^ol-Gerrtisch vermischt. 

wobei man die Sauremenge so wahlt, daB die Reaktionsmischung einen pH-Wert im Bereich von 1 bis 8 auf- 
welst, 

- und nach einer Reaktionszeft von 0,5 bis 24 Stunden, die Wirkstoffkonzentration durch Zugabe von Alkohol 
oder Wasser oder einem Alkohot/Wasser-Gemisch einstellt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die eingesetzten Organosilane mit 0,5 bis 30 Molen anteiligem Wasser pro Mol Organosilan cokonden- 
siert. 

10. Verfahren nach Anspruch 8 Oder 9, 

dadurch gekennzeichnet z . 

daB man eine einbasige Saure einsetzt. 

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man die Umsetzung in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C durchfohrt 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 8 bis 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man das erhaftene Produkt durch Sedimentation und/oder Filtration nachretnigt. 

13. Verwendung Fluoralkyf-funktioneller Organopolysiloxan-haltiger Zusammensetzungen auf Wasser/Alkohol-Basis 
nach den AnsprOchen 1 bis 12 for die gleichzeitige Hydrophoblerung und Oleophobierung sowie zur schmutzund 
farbabweisenden AusrOstung von Oberfiachen, von Metallen, von Kunststoffen, von mineralischen Baustoffen, for 
den Schutz von Bauten und Fassaden. fur die Beschichtung von Glasfasern, for die Silanisierung von FOIIstoffen 
und Pigmenten, for die Verbesserung der rheologischen Bgenschaften von Polymerdispersionen und Emulsionen, 
f Or die Hydrophoblerung und Oleophobierung sowie zur schmutz- und farbabweisenden AusrOstung von Textilien, 
Leder, Zellulose- und Starkeprodukten sowie als Trennmittel. als Vernetzer, als Haftvermittler sowie als Zusatz- 
stoffe fur Farben und Lacke. 
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